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第1章 緒論

1－1　本研究の背景

　1970年代の石油危機はエネルギーの重要性を認識させ，同時に新素材

に対する関心を呼び起こした．ファインセラミックスは既存材料にはない

優れた耐食性，耐熱性および高強度特性を有しているため，高温構造用材

料として期待され，1970年代以降，米国におけるAGT（Advanced　Gas

Turbine）計画，ATTAP（Advanced　Turbine　Technology　Application

Project）計画，日本における高効率ガスタービンムーンライト（ML）計

画等，国の内外において実用製品への用途開発，技術開発等に関するプロ

ジェクトが盛んに進められている．図1・1（1）にファインセラミツクスの研

究開発の動向を示す．中でも，窒化けい素，炭化けい素などの非酸化物系

セラミックスはアルミナ，ジルコニアなどの酸化物系セラミックスに比較

して，高温強度，靭性，耐熱衝撃性などをバランスよくもっており，高温

構造用材料として可能性が最も期待されている（2）～（4）．

　窒化けい素（Si3N4）は六方晶でα・Si3N4とβ・Si3N4の二つの形態を有し

ている．この材料の基本的な物性値は，比重3．2，ビッカース硬さ19GPa，

破壊靭性値6～8MPa・翫である（5）．また，この材料は1気圧では1840～

1880℃で分解し，真空中ではより低温から分解蒸発する欠点を持っている．

一 方で，破壊靭性値がセラミックスとしては比較的大きいこと，および熱

膨張係数が3，0×10－6［／1qと小さいことから耐熱衝撃性が極めて大きいと

いう利点を有している．

　ところで，窒化けい素は本来，難焼結性物質であるため，この材料の実

用化のためには焼結助剤組成の探索および焼結法の開発が必要不可欠であ

った（2）．これに関して先ず，1961年にDeeley等（6）はMgOやMg3N2を焼

結助剤としてホットプレスすることにより，高密度焼結体の製造が可能と

なることを発見した．その後，Richerson等（7）は原料を高純度化すること

によって高強度材料が得られると報告した。さらに，東芝の研究グループ

（8）がY203－Al203系の焼結助剤が有効であることに注目した．彼等はsi3N、
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石油危機
省エネルギー，代替エネルギー開発必要性

米国BMD計画　　　　　　　　　　　　　　米国CTAHE計画

　　米国CA丁E計画
　　　　　　　米国AGT計画、
　　　　　　　　　　　　　米国ATTAP計画
　　　　　　　　　　　　　　　　米国INDUSTRY　GUS
　　　　　　　　　　　　　　　　　丁URBINE計画
　　　　　　　　　　　　　　　　　米国INSERTiON計画　　　西独材料開発計画
　　　　　　　　　　　　西独材料研究計画
　　　　　　　　　　BRITE計画
　　　　　　　　　　　　EURAM計画：合同計画

セラミックスガスタービン（ML）．

　　　自動車用CGT（PEC）

　　　　　　　　　　　　ファインセラミックス
　　　　　　　　　　　　　（モノリシックSi・N、，Sicの開発）

［注］米国BMD計画：Brittie　Material　Design
　米国CATE計画：CeramicApplication　for丁urbine　Engine）
　米国AGT計画：Advanced　Gas　Turbine
　米国CTAHE計画：Ceramic　Techndogy　f。r　Advanced　Heat　Engine

Figure　1・1　Trend　in　study　of　engineering　ceramics

圧粉体をAIN粉末で包み，1700℃で予備加熱を行った後に，　Y203－Al203

を焼結助剤としてホットプレスすると，ガラス相にはSi3N4・Y203（融点

1850℃）という結晶相が生じることを発見した．これにより，強度，特に

高温強度が大きく向上した．また，焼結法においても，常圧焼結のほかに，

ホットプレス，HIPなどが開発された（9）～（11）．これらの焼結助剤および焼

結法の発見が，この材料の強度を飛躍的に向上させ，今日の高強度セラミ

ックス開発の端緒となっている．近年においては，更なる高靭性化および

高強度化，また，この材料に要求されているもう一方の特性である高信頼

性化および低コスト化を狙って様々な研究が行われている（12）・（13）．

1－2　高温下における力学的特性に関する従来の研究

　セラミツクスが高温構造用材料として使用されるためには，この材料の

高温下における繰返し疲労，クリープ等に関する実験データを蓄積し，こ

2



れらのデータに基づいて寿命予測を行う設計手法を確立する必要がある．

それ故，1970年代以降，セラミックスの高温下における力学的特性に関

する研究が数多くなされている．

　セラミックスの高温下における力学的特性に関する理論的な研究として

は，先ず，Evans（14）の研究が挙げられる．EvansはSlow　Crack　Growth

（SCG）によって進展する高温疲労き裂は応力拡大係数Kによって整理で

きることを示し，この現象に基づきセラミックスの疲労寿命を静クリープ

試験結果より予測できることを示した．さらに，Trantina（15）は三点曲げ

疲労試験に対しても同じ寿命予測式が適用できることを示した．また，

JackLin等（16）はこの寿命予測式を台形波形による疲労試験に拡張した．

　一方，セラミックスの高温クリープに関する研究も数多くなされている

（17）～（28）．Kossowsky等（17）は窒化けい素セラミックスのクリープ曲線は金

属材料と同様，遷移クリープ，定常クリープおよび加速クリープの3つの

領域からなり，定常クリープ領域において定常クリープひずみ速度と負荷

応力との間に応力べき乗則が成立することを示した．さらに，クリープ変

形は結晶粒界のすべりによって生じることを指摘した．また，Ferber等（18）

は試験温度の増加とともに破壊形態はSCG支配からクリープ損傷支配へ

移行することを示した．一方，桝田等（21）は，結晶粒界が結晶相で形成さ

れた窒化けい素セラミックスにおいては，クリープ試験中，粒界き裂成長

が抑制されるだけでなくクリープ変形時のキャビティーの生成が抑制され

るために，結晶粒界が非晶質で形成される窒化けい素セラミックスに比較

して，クリープ強度が大きく向上することを示した．

　ところで，窒化けい素セラミックスは独特の柱状結晶と粒界ガラス相か

ら構成されており，高温下における破壊形態は粒界ガラス相の軟化現象に

伴う粒界破壊であることが広く知られている（29）．このため，この材料の

高温特性は粒界ガラス相の特性により極めて大きく影響される．そこで，

高温下における窒化けい素セラミックスの変形および破壊挙動を，透過型

電子顕微鏡（TEM）等による微視的な観察結果を通じて調べた研究報告も

なされている（17＞・（30）～（33）．

　Bodur等（31）は非晶質粒界相が1150～1250℃における高温保持中，結晶
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化し，これに伴い，この材料の高温クリープ強度が増大することを示した．

河本等（32）は高温保持により，結晶粒界に存在する微量元素が表面に拡散

してS、02の凝固温度を低下させるため，表面近傍にはガラス質が増し，

この領域に破壊源となり得るピットが発生し易くなると報告した．また，

サ等（33）は結晶粒径が増大するほど，遷移クリープ領域が長くなるととも

にクリープひずみ速度は減少することを示した．

1－3　本研究の目的および本論文の構成

　上述したように，セラミックスを高温構造用材料として実用化するため

には，この材料の高温下における力学的特性を正確に把握する必要がある．

特に，セラミックスは金属材料と同様にクリープ変形を生じることが知ら

れており，これを解明することはこの材料の高温下における重要な研究課

題のひとつである．そこで本研究室では先に，突起部を持つ試験片を一体

加工し，高温クリープ変形に伴って生じるその突起部間の距離の変化をレ

ー ザ変位計測装置を用いて非接触的に測定する手法を提案した（19）．しか

し，この手法においては，試験片に設けた突起部の付け根において応力・

ひずみ集中が生じるため，この試験片から得られるクリープ特性は平滑試

験片から得られるそれとは異なることが予想される．

　ところで，実際の構造物においては静的な荷重のみが加わることは稀で

あり，これは平均応力と同時に繰返し応力を受けるのが普通である．この

ため，セラミックスを高温構造用材料として実用化するためには，この材

料の静クリープ特性のみならず，変動荷重に対するクリープ特性を把握し

ておくことがより一層重要な問題となる．しかしながら，高温下でこのよ

うな負荷を受けるいわゆる動クリープ負荷下のセラミックスに関する研究

は国の内外においてほとんどなされていない（34）～（38）．

　そこで，本研究では先ず，有限要素法による定常クリープ解析を実施し，

窒化けい素セラミックス試験片の形状がクリープ試験結果に及ぼす影響に

っいて検討した．さらに，この結果に基づき，突起部付試験片の最適設計

手法を示した．そしてこの試験片を用いて常圧焼結窒化けい素セラミック
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スの高温引張動クリープ試験を実施した．試験においては最大応力および

応力速度を制御し，応力波形として三角波を採用した．その際，レーザ変

位計測装置を用いて試験片に生じる微小動クリープ変位の測定を行った．

さらに，得られた動クリープ試験結果と先に本研究室で得た静クリープ試

験結果（19）との比較，有限要素法による動クリープ解析，走査型電子顕微

鏡および透過型電子顕微鏡による微視組織の観察，およびエネルギー分散

型X線分光装置による試験片構成元素の分析を通じて，常圧焼結窒化けい

素セラミックスの高温クリープに関する総合的な評価を試みた．

　本論文の構成は以下に示すとおりである．

　第1章において，先ず本研究の背景と，これに関連する従来の研究につ

いて述べた．次に，本研究で展開した研究の概要を述べた．最後に，本研

究の目的および本論文の構成について記述した．

　第2章において，突起部付高温引張クリープ試験片に対する有限要素法

による定常クリープ解析を実施し，突起部付試験片を用いて窒化けい素セ

ラミックスの定常クリープ構成式を決定する手法およびこの構成式を用い

て最適な突起部付高温引張クリープ試験片の形状および寸法を決定する手

法を提案した．さらにこのとき決定した突起部付試験片を用いて，1375℃

の試験温度下で窒化けい素セラミックスの引張クリープ試験を実施し，試

験片に生じるクリープ変位の計測を行った結果について述べた．

　第3章において，1300℃の温度下で常圧焼結窒化けい素セラミックスの

引張動クリープ試験を実施し，レーザ変位計測装置により動クリープ変位

の計測を行った結果について述べた．また，得られた動クリープ試験結果

と先に本研究室で得た静クリープ試験結果σ9）を比較することにより，窒

化けい素セラミックスの動クリープ特性に検討を加えた．さらに，突起部

付試験片の有限要素法による動クリープ解析を実施することにより，

1300℃における常圧焼結窒化けい素セラミックスの定常動クリープ変形過

程に検討を加えた．

　第4章において，常圧焼結窒化けい素セラミックスの高温動クリープ変

形により生じる微視的構造の変化について考察した結果を述べた．まず，

エネルギー分散型X線分光装置（EDS）を用いて，動クリープ試験前後に

5



おける試験片の構成元素を調べた．さらに，走査型電子顕微鏡（SEM）を

用いて，動クリープ試験前後の試験片における微視構造の観i察を行い，こ

れらと動クリープ特性との関係について論じた．

　第5章は，第2章から第4章で得られた結果を要約した結論である．

6



第2章　常圧焼結窒化けい素セラミックスの突起部付
　　　　　高温引張クリープ試験片の最適設計

2－1 緒　言

　これまでに高温下でセラミックスに生じる微小クリープ変位を測定す

るためのいくつかの方法が提案されている（17）～（28）．その一つに，突起

部を持つ試験片を一体加工し，高温クリープ変形に伴って生じるその突

起部問の距離の変化をレーザ光線等を利用して非接触的に測定する手法

（19＞・（27），（28）がある．この手法においては突起部の付け根において生じる

応力・ひずみ集中のため，この試験片から得られるクリープひずみは突

起部を持たない平滑試験片から得られるそれとは異なることが予想され

る．

　著者らは先に，ある寸法を有する突起部付試験片に対して，高温引張

クリープ試験および有限要素法による定常クリープ解析を実施した（19）．

そして，突起部付試験片の突起部付け根に生じるクリープひずみ速度は

試験片中心軸部分の低いクリープひずみ速度域における変形に拘束され，

突起部付け根において生じる応力・ひずみ集中がクリープひずみ速度の

測定結果に及ぼす影響は予想される値より大きく抑えられることを示し

た．この現象を利用すると，突起部付け根における応力・ひずみ集中の

影響の補正を必要としない高温クリープ用突起部付試験片の設計が期待

できる．

　そこで本章では，有限要素法による定常クリープ解析を実施し，突起

部付試験片の形状がクリープ試験結果に及ぼす影響について検討した．

また，この結果に基づき，突起部付試験片を用いて窒化けい素セラミッ

クスの定常クリープ構成式を決定する手法およびこの構成式を用いて最

適な突起部付高温引張クリープ試験片の形状および寸法を決定する手法

を提案した．さらに，このとき決定した突起部付試験片を用いて，1375℃

の試験温度下で窒化けい素セラミックスの引張クリープ試験を実施し，

このとき試験片に生じるクリープ変位をレーザ変位計測装置により計測



した。

2－2　供試材料および試験片

　供試材料には常圧焼結窒化けい素（Si3N4）セラミックスを用いた．

これはY系α一サイアロン粉末および窒化けい素粉末が40wt．％および

60wt．％の割合になるように湿式ボールミルにより混合した原料粉末を

一 軸加圧成形後ラバープレスし，この成形体を高周波誘導加熱炉を用い

てN，ガス雰囲気中，1750℃下で4時間保持することにより焼結したも

のである．図2・1に本研究で使用した試験片の形状と寸法を示した．た

だし，試験片平行部の板幅をB＝3．Omm，突起部の長さをL＝5，0mm，突

起部付け根の半径をR＝1．Ommおよび板厚をt＝3．Ommとした．なお，

試験片にはレーザ変位計によりクリープ変位を計測する際レーザ光線の

ターゲットとして機能する突起部が設けてある．

　本解析では，図2－1に示した試験片のB，L，　Rおよびtを変化させ

て定常クリープ解析を実施し，それぞれの最適値を決定することを試み

た．

Gage　length　for　displacement　measurement

8慮　　　　　　く〉　　　　多

→
t一

〈

一」lw
令

・　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　， OD

r　　　　　　　2 圏

r

　ボ」
　14

一〉 ＜　　　＿

　80
〈

105
〉

＜ 〉 in　mm

Figure　2・1　Configuration　and　dimensions　of　test　specimen
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2－3　解析方法

2－3－1　弾・塑性有限要素解析

　クリープ解析に先立つ弾・塑性解析には，山田らの提唱した弾・塑性

有限要素法（39）を用いた．

　これによると，von　Misesの降伏条件を塑性ポテンシャルァとしたと

き，塑性ひずみ増分｛4εp｝が，

勉ら｝＝乃傷｝ガ
（2－1）

により与えられ，また，相当応力が塑性仕事の関数で表されることを仮

定すると，応力増分｛dσ｝と全ひずみ成分｛4ε｝の関係は次式により与えられ

る．

　　伽｝＝レ捻・｝　　　　　　　　　　　　　（2・2）

國＝囲、鷺纏1鰐｝ （2．3）

　本解析ではこの増分関数式に基づいて，区分的線形関係を利用するこ

とにより解析を行う，いわゆる接線係数法を採用した．また，荷重増分

の制御にはrmm法を用いた．ただし，ここで使用した材料構成式は，

引張試験により得られた軸方向公称応カー公称ひずみ関係を本研究室で

提案された手法により補正した軸方向公称応カー塑性ひずみ曲線を八つ

の直線により多段近似したものである．そのため，本解析におけるrm1．

の算出方法は一般的な手法と若干異なる．すなわち，各計算ステージに

おいて初期荷重増分を加えたとき，以下に示す①および②により得られ

るr1およびr2の中で最小のものをrmlnとして採用した．

①弾性状態にある要素については，その要素を降伏させるのに必要な

　荷重増分の初期荷重増分に対する割合r1

②塑性状態にある要素については，その要素の相当応力が，多段近似

9



　した軸方向公称応カー塑性ひずみ関係の八つの領域のうちその要素

　が属している領域とその次の領域との境界の相当塑性ひずみ値に達

　するのに必要な荷重増分の初期荷重増分に対する割合r2

なお，ボアソン比は室温と同じ0．25とした．また降伏応力としては引

張試験より得られた応カーひずみ関係における比例限度を採用した．

2－3－2　クリープ変形解析

　弾・塑性有限要素解析終了後のクリープ変形解析には，状態方程式理

論（クリープポテンシャル理論）に基づいた有限要素法（40）を使用した．

この理論は，塑性変形におけるポテンシャル理論と類似した考え方によ

っている．すなわち，クリープポテンシャル五の存在を仮定し，クリー

プひずみ速度琶｝を

　　琶｝＝傍　　　　　　　　　　（2・4）
　　　　　照

で与える．ここで，∫，をvon　Misesの降伏条件と同じ関数とし，相当応

力σとしていわゆるvon　Mises形のものを採用すると，式（2－4）は，

　　骸｝＝号評｝　　　　　　　　　（2・5）
　　　　　忽

となる．従って，微小時間厘におけるクリープひずみ増分｛△ε、｝は，

　　岡＝藷伽　　　　　　　　　（2・6）
　　　　　切

で与えられる．また，定常クリープ構成式としては次に示す式（2・7）

で表現される応力べき乗則を用いた．

　　5　＝Kσ　月　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（2・7）

　　ご　　　　89

ここで，5、は相当定常クリープひずみ速度である．式（2・6）および式（2－7）

を組み合わせることにより有限要素解析を行う．ただし，全ひずみ増分

1△ε｝は，弾性ひずみ増分｛△ε。｝，塑性ひずみ増分｛4εP｝およびクリープひず
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み増分｛△ε、｝の和として，

　　　　｛△ε｝＝｛△ε，｝＋｛4εP｝＋｛△ε。｝

で与えられるものとする．

　　本解析全体のフローチャートを図2－2に示す．要素分割は対称性を考

慮して，試験片の1／4部分に対してなされた．図2・3にB＝3．0，L＝5．0，

Rニ1．Ommおよびt＝3．Ommの試験片形状に対して実施した要素分割を示

す．解析では先ず，弾・塑性有限要素解析によりクリープ試験荷重に対

（St飢）

Ψ

Calculation　of　stress　and　strain　at

respective　element　at　t＝6

＞6L・・両

↓

↓

Calculation　of　load－increment｛△P｝at

respective　mesh－node　induced　by
creep　strain　during　time－increment△1

w

Calculation　of　element　sti伽ess

w

Construction　of　equ聾ibrium　equations

v

Calculation　of　strain－increment｛△ε｝and　stress

－increment｛△（オof　respective　element
壷

Calculation　of　creep　strain－increment｛△馬｝

and　equivalent　creep　strainε6eq

、1

」oo回
　　↓

　　　EIastic－plastic

　　　analysis

Creep　analysis

Repeat　loop　until　stable　state　is　attained

End

Figure　2・2　Flow　chart　for　calculation　of　steady　state　creep　deformation
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する各要素の弾・塑性応カーひずみ状態を求める．弾・塑性解析に材料

構成式として用いた応カーひずみ関係を図2・4に示した．これは試験温

度1300℃，変位速度0．06mm／min．の試験条件下で引張試験を行い，得

られた軸方向公称応カー公称ひずみ関係を本研究室で提案された手法に

より補正したものである（41）．

　弾・塑性解析後，定常クリープ解析を行った．定常クリープ解析は，

上述した理論に基づいて以下に示す手順に従って行った．まず，式（2－

6）を用いて，微小時間厘に対するクリープひずみ増分｛△ε』｝を各要素に

っいて計算する．この｛△ε、｝により各節点に生じる見かけの荷重増分を求

め，これにより平衡方程式を組み立てる．これを解くことにより，各節

点および要素の変位増分，ひずみ増分および応力増分を求める．これら

の結果から各要素の相当応力および相当クリープひずみ速度を算出し，

これに基づいて同様に次のステップのそれらを計算する．以上の操作を

繰返し行い，時間増分に対する各要素の相当クリープひずみ速度がほぼ

一 定になったときクリープ変形が定常状態に達したものとみなし，計算

4mm

1mm

Detail　of（B）

1mm

Figure　2・3　Mesh　division　for　FEM　calculation　of　test　specimen　with　width

　　　　　in　gauge　section　B＝3．Omm，　length　of　projection　L＝5．Omm，

　　　　　radius　at　root　of　projection　R＝1．Omm　and　thickness　t＝3．Omm
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Figure　2・4　Stress－strain　curve　applied　to　the　elastic－plastic　FEM

を終了した．

2－4　定常クリープ構成式と最適形状試験片の決定方法

　突起部を有する試験片を用いて得たクリープ試験結果には，試験片に

設けた突起部付け根で生じる応力・ひずみ集中の影響が含まれている．

それ故，一般的にはこの試験片より得た試験結果は正確なクリープ特性

を表していない．しかし，先述したように試験片の突起部付け根に生じ

るクリープひずみおよびその速度は試験片中心軸部分に生じる低クリー

プひずみ域の変形に拘束されるため大きく抑えられ，試験片に設けた突

起部付け根で生じる応力・ひずみ集中がクリープひずみおよびクリープ

ひずみ速度の測定結果に及ぼす影響は極めて小さい．これは実用上十分

な精度で高温クリープ構成式を決定できる突起部付試験片の設計が可能

であることを示唆している．そこで，突起部付試験片を用いることによ

るセラミックスの定常クリープ構成式の決定方法と最適な突起部付試験
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片を決定する手法を検討した．

2－4－1　定常クリープ構成式の決定

　図2．5は定常クリープ構成式を決定するための手順を示すフローチャ

ー トである．最初に，任意の形状を有する突起部付試験片を製作し，こ

れを用いて引張クリープ試験を実施する．そして，クリープ試験中，レ

ー ザ変位計を用いて図2－1に示した突起部内側エッジ問の変位を計測す

る．これをクリープ試験開始前の突起部間の距離で除すことによりひず

Change　values　of

Kandnineq．（2－7）

Figure　2薗5

Machine　a　specimen　w註h　proleαions

Perform　creep　test

Determ　i　ne　steady　state　creep　Power

量aw　eq。（2－8）from　test　resu腫s

SupPose　eq．（2－8）as　steady　staヒe

creep　constitutive　eq　uation（2－7）

Perform　steady　state　creep　F．E．M．

andysis　for　test　specimen　using　the

cons世utive　equation（2－7）

Detemine　steady　sta　e　creep　Power　law

eq．（2－9）from　F．EM．　c創culation

．2－8）＝eq．2一

Steady　state　creep　constitし由ve

equ飢ion（2－7）was　detemined

Flow　chart　for　determining　steady　state　creep　constitutive

equati－on
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みを得る．このようにしてクリープ試験中に得た全ひずみから試験荷重

負荷直後に生じる初期ひずみを差し引くことにより軸方向クリープひず

みε、を得る．さらにこれより得られるクリープ曲線から定常クリープ状

態における傾きを求め，これを軸方向定常クリープひずみ速度3、とする．

種々の応力の下で実施したこのような引張クリープ試験結果より式（2－

8）で表現される応力べき乗則を導出する．

　　6、＝K，σ馬　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（2・8）

ここで，σは軸方向公称応力である．このとき得られた応力べき乗則（2・8）

は，突起部付け根の応力・ひずみ集中の影響を含んだ見かけの定常クリ

ー プ構成式である．

　次に，引張クリープ試験に用いた試験片に対して要素分割を行い，式

（2－8）を定常クリープ構成式（2・7）に置き換え，これを用いて有限要素法

による定常クリープ解析を実施する【以後，有限要素法に用いた構成式

を式（2・7），クリープ試験より得られる応力べき乗則を式（2・8）とし，両

者を区別する】．そして，定常クリープ状態におけるある時間増分△∫の

問にクリープ変位計測点に対応する二つの節点間に生じた軸方向変位増

分を求め，さらにこれからクリープひずみ増分を求める．そしてこれを

捜で除すことにより軸方向定常クリープひずみ速度を得る．このように

して得た軸方向クリープひずみ速度と軸方向公称応力との関係を両対数

紙上にプロットした結果，応力べき乗則（2・9）が算出される．

　　8。＝Kβσ馬　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（2・9）

式（2・8）および（2・9）における係数間と応力指数間に，凡二K。かっη，ニη、

が成立するとき，式（2－8）は窒化けい素セラミックスの正しい定常クリ

ー プ構成式を表していると考えることができる．加えて，式（2－8）を得

た試験片を，突起部付け根における応力・ひずみ集中がクリープ変位の

計測値に影響を与えない最適な形状を有する突起部付高温引張クリープ

試験片と見なすことができる．

　先に本研究室では，B＝3．0，　L＝5．0，　R＝1．0およびt＝3．Ommの試験片

に対し引張クリープ試験を実施し，次の応力べき乗則（2・10）を導いた．
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　　8。＝1．37×10－15σ生09　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（2・10）

そこで，式（2－10）における4を相当クリープひずみ速度乙に，またσを

相当応力σに置き換え，有限要素法による定常クリープ解析を実施し，
　　　　切
クリープ変位計測点に対応する節点間の変位から軸方向定常クリープひ

ずみ速度を求めた．これより得た軸方向クリープひずみ速度∂、と軸方向

公称応力σとの関係を両対数紙上にプロットした結果を図2・6に示す．

図2・6より，次の関係式が得られる．

　　∂、＝1．36×10－15σ409　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（2・11）

式（2・10）および（2・11）の比較よりK，ニK。かつη，＝η。が成立することがわ

かる．このことは，式（2・10）は窒化けい素セラミックスの正しい定常ク

リープ構成式を，また，B＝3．0，　L＝5．0，　R＝1．0およびt＝3．Ommの形状

を有する突起部付試験片は最適な高温引張クリープ試験片を与えること

を示している．

　一方，一般的にはK，≠K。かつη，≠η。であり，式（2・8）は突起部付け根の

応力・ひずみ集中に起因する誤差を含んだ応力べき乗則であると考えら

「b1σ6

　a

　む　・ω107

　2
　歪

焉1σ8

鐘
∈＄
：嚢21σ9

EO
要

く　1σ10
　　　　20 50 100

Axial　stress　σ，MPa

Figure　2・6　Calculated　rela重ionship　between　axial　minimum　creep　strain

　　　　　rate　and　axial　stress
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れる．この場合には図2・5に従ってK。＝K。かつη，ニη。が成立するまで上

述した計算を繰り返す．このとき，繰り返し計算回数を減じるため具体

的には次の計算手順を採用する．

　先ず，2．0≦B≦6．Omm，4．0≦L≦6．Omm，0。5≦R≦2．Omm，0．2≦t≦

Bmmの範囲の形状を有する試験片を設定する．次に，式（2・7）のKおよ

びηにそれぞれ1．0×10－18～1．0×10－13および3．0～6．0の範囲内の適

当な値を与える．そして，これを定常クリープ構成式として，2．0≦B

≦6．Omm，4．0≦L≦6．Omm，0．5≦R≦2．Omm，0．2≦t≦Bmm　の範囲

の種々のB，L，　Rおよびtを有する試験片に対して，20≦σ≦100MPa

の範囲の種々の応力の下で有限要素法による定常クリープ解析を実施す

る．クリープ変位計測点に対応する節点において軸方向変位を算出し，

さらにこれから先に述べた方法により軸方向クリープひずみ速度4およ

び応力べき乗則（2・9）を得る．なお，このとき設定した試験片形状の範

囲は試験装置の制約等を考慮して決定した．一方，式（2・7）のKおよびη

の範囲は他の研究者による1300℃付近における窒化けい素セラミック

スの引張クリープ試験結果に基づいて上述したように決定した．図2・7

は有限要素法解析に用いた構成式（2－7）の応力指数πと，解析により得ら

れた式（2・9）の応力指数η。との関係を示している。図2・7によると，両

応力指数の値はほぼ等しく，両者間の差のηに対する割合は上述した試

験片寸法と応力の範囲において0．15％以内である．これより，先述し

た寸法範囲における試験片および応力条件に対してはη≒η、が成立する

ことがわかる．一方，Kに関する計算を実施した結果，　K。は有限要素法

解析に用いた構成式（2・7）における応力指数ηおよび係数Kに依存して大

きく変化し，一般にK≠K。となることがわかった・このような計算結果

より先述した繰返し計算に際しては，先ず，η＝η，とし，係数Kのみ変

化させ，K，＝K。が成立するまで繰返し定常クリープ解析を実施すれば

よいことがわかる．以下に具体的な計算手順を示す．

　先述した諸寸法範囲内にある，例えばB＝2．0，L＝6．0，　R＝1．4および

t＝3。Ommの試験片に対して式（2・10）を定常クリープ構成式として，有限

要素法による定常クリープ解析を実施した結果得られたクリープ変位計
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Stress　exponent
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6．0

Figure　2・7　Comparison　between　stress　exponent　in　steady　state　creep

　　　　　constitutive　equation　and　the　one　in　steady　creep　power　law

　　　　　determined　through　FEM　calculations　for　specimen　with
　　　　　projections，　which　were　performed　in　the　ranges　of　K　from　1．0

　　　　　×10－18to　1．0×10’13　and　ofσ　from　20　to　100MPa

測点に対応する節点に関する応力べき乗則は次式で与えられる．

　　∂、1．27・10－15♂°9　　　　　　　　　　　　　　　　（2・12）

式（2－10）は本供試材料の正しい定常クリープ構成式と考えられるので，

本供試材料から得たこの試験片を用いて実施した引張クリープ試験結果

より導出される応力べき乗則は式（2・12）にほぼ等しくなるものと思われ

る．上述した手順に従い，式（2・12）をこ＝1．27×10一ユ5％409と置き換え・これ

を定常クリープ構成式として有限要素法による定常クリープ解析を実施

した．図2．8に算出された軸方向クリープひずみ速度と軸方向公称応力
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の関係を両対数紙上にプロットした結果を○印で示す．図中，実線は実

験結果を与えると思われる応力べき乗則（2－12）を示している．一方，○

印を最小二乗法を用いて直線近似した結果得られた破線は次式で表現さ

れる．

　　6、＝1．17×10－15σ死09　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（2・13）

式（2・13）は式（2・12）とは異なっている．そこで，n＝4．09と固定し，式

（2・12）中のKに種々の値を与え，20≦σ≦100MPaの下で有限要素法に

よる定常クリープ解析を実施した．図2・9は有限要素解析に用いた構成

式（2・7）の係数Kと，解析により得られた式（2・9）の係数1（。との関係を示

している．これによると，両者の関係はK－1（。線図上で直線となり，K、

＝1．27×10－15に対する係数は1（＝1．37×10－15であることがわかる．そ

こで，構成式（2・7）においてK＝1．37×1r15，η＝4．09を与え，これを用

いて，Bニ2．0，　L＝6．0，　R＝1．4およびt＝3．Ommの諸寸法を有する試験片

に対し定常クリープ解析を行った．これより得たクリープ変位計測点に

マ

　81σ7
　臓

．ぽ

　21σ8
　塁

1誓1σ9

：垂§

遷1σ11。

T＝1300°C

B＝2．0，L＝6．0，　R＝1．4，　t＝3．Omm

ε、＝1．27×1σ15σ4・°9

毒。＝1．17×1σ15σ4・°9

　　　　　一15K＝1．27×10　　　　　　，n＝4．09
　　　　　－15　1．37×10　　　　　　　4．09

　　　　　50

Axial　stress　σ，MPa

100

Figure　2偶8　　Comparison　of　the　constitutive　equation　（2－12）　and　the

　　　　　relationship　between　axial　minimum　creep　strain　rate　and

　　　　　axial　stress　calculated　through　the　FEM　calculations（B＝2．O，

　　　　　L＝6．0，R＝1．4　andt＝3．Omm）
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Figure　2・9　Comparison　between　coefficient　K　in　steady　state　creep

　　　　　constitutive　equation　and　the　one　in　steady　creep　power　law

　　　　　determined　through　FEM　calculations　for　specimen　with
　　　　　prolections，　which　were　performed　for　n＝4．09　in　the　range　of

　　　　　σ　from　20　to　100MPa

対応する節点における軸方向公称応力と軸方向クリープひずみ速度との

関係を図2．8中，△印で示す．△印を最小二乗法を用いて直線近似した

結果得られた実線は次式で表現される．

　　∂。＝1．27×10－15σ409

式（2・14）は式（2・12）と一致しており，

の正しい定常クリープ構成式は，

5＝1．37×10－15σ4’09
ご　　　　　　　　　89

（2・14）

これより窒化けい素セラミックス

（2・15）

20



で与えられることがわかる．なお，図2－9と同様な直線関係は2．0≦B

≦6．Omm，4．0≦L≦6．Omm，0．5≦R≦2．Omm，0．2≦t≦Bmmの範囲の

形状を有する試験片および1．0×10－18≦K≦1．0×10－13，3．0≦η≦6．O

のK，ηに対し，20≦σ≦100MPaの応力の下で成立した．従って，　K，

＝ K。を成立させる定常クリープ構成式（2－7）は引張クリープ試験に用い

た試験片より得た応力指数ηに対するK－K。関係を得ることにより比較

的容易に決定できる．

2－4－2　最適突起部付引張クリープ試験片の決定

　図2．10は最適な形状を有するセラミックスの高温クリープ試験片を

決定するための手順を示すフローチャートである．2・4・1節で決定した

定常クリープ構成式（2・7）を用いて，最適な突起部付高温引張クリープ

試験片が次のように決定される．先ず，突起部付試験片の形状および寸

法を与え，その試験片に対して要素分割を行う．そして，定常クリープ

構成式（2・7）を用いて有限要素法による定常クリープ解析を実施するこ

とによりクリープ変位計測点に対応する節点に関する応力べき乗則（2・

9）を求める．試験片の諸寸法を変化させ，応力べき乗則（2・9）が定常ク

リープ構成式（2－7）と一致するまでこの操作を繰返す．両者が一致する

ように決定された諸寸法を有する試験片が最適突起部付引張クリープ試

験片を与える．具体的な計算手順を以下に示す．

　先ず，仮にB＝2．0，L＝5．0，　R＝2．0およびt＝3．Ommなる諸寸法を有す

る試験片を与える．この試験片に対し要素分割を行い，式（2－10）を用い

有限要素法による定常クリープ解析を実施する．なお，式（2－10）は前節

で述べたように，本供試材料の定常クリープ構成式を与えると考えるこ

とができる．算出された軸方向定常クリープひずみ速度と軸方向公称応

力の関係を両対数紙上にプロットした結果を図2・11中，○印で示す．

なお，実線は式（2・10）で与えられる定常クリープ構成式を示している．

○印を最小二乗法により直線近似した結果得られた破線は次式で表現さ

れる．
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Pe㎡om　steady　state　creep　F．　E．M．　analysis
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Figure　2●10 Flow　chart　for　determining　optimum　configuration　of　tensile

creep　specimen　with　projection

診、＝1．16×10－15σ4°09 （2・16）

式（2・16）は式（2・10）とは異なっている・これはB＝2．0，L＝5，0，　R＝2．0，

t＝3．Ommの寸法を有する試験片の突起部付け根における応力・ひずみ

集中効果に起因している．そこで，Bを変化させ，Bニ4．0，　L＝5，0，　R＝2．0，

t＝3．OmmおよびB＝6．0，　L＝5．0，　R＝2．0，　t＝3．Ommの形状を有する試験

片に対して有限要素法による定常クリープ解析を実施した．これより得

たクリープ変位計測点に対応する節点における軸方向公称応力と軸方向

クリープひずみ速度との関係が図2・11中，△および□印で示されてい

る．これらはそれぞれ次式で表現される．
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Figure　2・11　Comparison　of　the　constitutive　equation　（2－10）and　the

　　　　　　relationship　between　axial　minimum　creep　strain　rate　and

　　　　　　axial　stress　calculated　through　the　FEM　for　specimen　with

　　　　　　projections　using　eq．（2－10）

　　6ご＝1．29×10－15σ4°09　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（2・17）

　　6、＝1．36×1σ15σ409　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（2・18）

式（2・18）は式（2－10）とほぼ一致しており，B＝6．0，　L＝5，0，　R＝2．0，　t＝3・Omm

の形状を有する試験片は，最適突起部付試験片を与えることがわかる．

　このように2．4．1節に示したB＝3．0，L＝5．0，　R＝1．0，　t＝3．Ommの試

験片に加えBニ6．0，L＝5．0，　R＝2．0，　t＝3．Ommの試験片も最適形状高温

引張クリープ試験片と見なすことができる．

2－4－3　試験片突起部周辺の節点の動きに基づく変形解析

　前節で決定した二種類の最適形状高温引張クリープ試験片の突起部周

辺の変形状態を解析した．図2・12はBニ3．0，Lニ5．0，　R＝1．0，　tニ3．Omm
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なる諸寸法を有する試験片の突起部内側から試験片内部に至る領域の要

素分割を拡大して示したものである．なお，図中の三角形要素の頂点が

節点である．次に，この図中，試験片中心軸に対して垂直に並んだ列を

それぞれ実線で結んだ結果を図2－13に示す．以下に示す観察はこれら

の各節点列ごとに行われる．

　図2．14および図2・15はそれぞれ，B＝3．0，　L＝5，0，　R＝1．0，　t＝3．Omm

およびB＝6．0，L＝5．0，　R＝2．0，　t＝3．Ommの諸寸法を有する試験片の突

起部付け根周辺における軸方向クリープひずみ速度の，試験片中央部に

おけるそれからの偏差の分布を示している．これらの図中，左上に試験

片の全体図と負荷方向を示した．図2・14および図2・15はこれらの試験

片の黒く塗りつぶした領域に対応している．○印は，解析前（クリープ

時間与＝0）の要素分割における節点位置を表している・試験片中心軸に

対して垂直な同一直線上に並んだ○印は破線で結ばれ，節点列を構成し

ている．一方，∫み＝14．4hr（図2・14）および∫み＝12．1hr（図2・15）はそれぞれ

定常クリープ状態を示している．このときのクリープひずみ速度差は次

のように求められている．2・4・1節で述べた方法により算出した各節点

における軸方向クリープひずみ速度から，定常クリープ構成式（2・10）か

ら得られる試験片平行中央部での軸方向クリープひずみ速度を差し引く．

これにより各節点の位置の軸方向クリープひずみ速度差が求められる．

そして，この軸方向クリープひずみ速度差を，解析前の節点の位置を軸

方向クリープひずみ速度差零とし，引張負荷方向の軸方向クリープひず

み速度差を右方向に■印でプロットする．得られた■印は節点列ごとに

実線で結ばれている．

　図2．14および図2・15によると，突起部付け根付近表面層においては，

口印は，対応するら＝0における節点を示す○印に比較して右側に・ま

た試験片中心軸近傍においては，口印は，ら＝0における節点を示す○

印に比較して左側に位置している．これより，突起部付け根表面層にお

ける軸方向クリープひずみ速度は試験片中央部におけるそれより大きく，

また試験片中心軸近傍における軸方向クリープひずみ速度は試験片中央

部におけるそれより小さくなることがわかる．そして，試験片突起部内
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Figure　2・12　Magnification　of　mesh　division　around　the　root　of　the　prolection

Figure　2・13　Node－row　perpendicular　to　the　center　axis　of　the　specimen
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Figure　2・14　Distribution　of　difference　in　steady　state－axial　creep　strain　rate

　　　　　between　at　respective　mesh－node　and　at　the　center　in　parallel

　　　　　portion　calculated　through　the　FEM　atσ＝60MPa（B＝3．0，　L＝5．0，

　　　　　R＝1．O　and　t＝3．Omm）．　The　figure　corresponds　to　the　blackened

　　　　　portion　in　the　specimen　shown　in　the　upPer　space

側端においては，■および○印はほぼ重なる．これより，試験片突起部

内側端に位置する節点の軸方向クリープひずみ速度は試験片中央部にお

ける

クリープひずみ速度と一致することが注目される．このように，B＝3．0，

L＝5．0，R＝1．0，　t＝3．Ommの諸寸法を有する試験片に加え，B＝6．0，　L＝5．0，

R＝2．0，t＝3．Ommの突起部付き試験片も構成式（2・10）に対応した最適高

温引張クリープ試験片を与えることがわかる．

2－4－4　突起部付試験片の形状誤差の検討

前節において高温引張クリープ試験に最適な二種類の突起部付試験片
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Figure　2・15　Distribution　of　difference　in　steady　state－axial　creep　strainrate

　　　　　between　at　respective　mesわ一node　and　at　the　center　in　paralle且

　　　　　portion　calculated　throughthe　FEM　atσ＝60MPa（B＝6．0，　L＝5．0，

　　　　　R＝2．O　and　t＝3．Omm）．　The　figure　corresponds　to　the　blackened

　　　　　portion　in　the　specimen　shown　in　the　upPer　space

を決定した．ところで，実際に突起部付試験片を設計する際には，計算

誤差が避けられない．このため，最適形状高温引張クリープ試験片に近

い諸寸法を有する試験片を用いて得られる引張クリープ試験結果にはど

の程度，突起部付け根の影響が含まれているか確認しておく必要がある．

そこで，先に決定した最適形状高温引張クリープ試験片に許容される試

験片寸法誤差の検討を行った．図2・16および図2・17はそれぞれ，B＝3．0，

L＝5．0，R＝1．0，　t＝3．OmmおよびB＝6．0，　L＝5．0，　R＝2．0，　t＝3．Ommの

諸寸法を有する試験片に対し，B，　LおよびRを変化させたときに生じ

る軸方向クリープひずみ速度の誤差の変化を次に示す方法により算出し

た結果を示している．先ず，B，　LおよびRのいずれか一つを2．0≦B

≦6．Omm，4．0≦L≦6．Omm，および0．5≦R≦2．Ommの範囲で変化させ，
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Figure　2・16　Effect　of（a）Bunder　the　fixed　L＝5．O　and　R＝1・Omm，（b）L
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　　　　　　　　　B＝3．O　and　L＝5．Omm，　respectively，　on　creep　strain　rate
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Figure　2・17　Effect　of（a）Bunder　the　fixed　L＝5．O　and　R＝2．Omm，（b）L
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1。0×10－18≦K≦1．0×10－13，20≦σ≦100MPaの下で有限要素法によ

る定常クリープ解析を実施する．その結果算出されたクリープ変位計測

点に対応する節点における軸方向クリープひずみ速度3、から，定常ク

リープ構成式（2・7）より得られる試験片平行中央部での相当クリープひ

ずみ速度真を差し引く・さらに，この差を6、で除すことにより，クリー

プひずみ速度の3。からの偏差割合（ε　一　ε　c　　　　　　c）／3、を求め，これをB，Lまた

はRに対してプロットする．図2－16および図2－17によると，定常ク

リープひずみ速度の偏差割合はBおよびRに依存して大きく変化して

いる．そして，その変化に及ぼす影響はRの方がBより顕著である。

一 方，Lの変化がこれに与える影響は比較的小さい．今，引張クリープ

試験結果より導出される応力べき乗則と正しい定常クリープ構成式との

差が一〇．01≦（ε一εご　　 c）／乙≦0．01を許容誤差に設定すると，これを満足するために

必要な突起部付試験片の許容誤差寸法は2．76≦B≦3．47mm，4．0≦L≦

6．Omm，0．86≦R≦1．08mm，0．2≦t≦Bmmおよび5．34≦B≦6．Omm，4．0

≦L≦6．Omm，1．82≦R≦2．Omm，0．2≦t≦Bmmとなる．

2－5　引張クリープ試験

　2・4節で，B＝3．0，　L＝5．0，　R＝1．0およびt＝3．Ommの諸寸法を有する

突起部付試験片（図2－18）は窒化けい素セラミックスの最適形状高温

引張クリープ試験片であることを示した．そこで，この試験片を用いて

1375℃の試験温度下で窒化けい素セラミックスの引張クリープ試験を

実施した．試験方法に関する詳細は文献（19）に記述されており，こ

こではこれに関する記述を省略する．

2－5－1　クリープ試験結果

　図2．19に試験温度1375℃，軸方向公称応力σ＝130，140，150およ

び200MPaの条件下で得られたクリープ曲線を示す．なお，σ＝130MPa

の下でのクリープ試験は試験片が破断する前に中止されている．
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Figure　2・18　Configuration　and　dimensions　of　optimal　tensile　creep

　　　　　specimen（B＝3．0，　L＝5．0，　R＝1．O　and　t＝3。O　mm）．

　図2。20は実験より得られた軸方向定常クリープひずみ速度と軸方向

公称応力との関係を両対数紙上にプロットした結果を示している．また，

実験点を最小二乗法により直線近似した結果を図中に実線で示した．こ

れより，応力べき乗則（2・8）は次式で与えられる．

　　3。＝1．13×10『24σ752　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（2・19）

　図2．21に，この試験結果をこれまでに1375℃付近の試験温度下で得

られている窒化けい素セラミックスの♂、一σ関係（17），（19）・（22）～（24）ととも

に示した．図中，●印が本研究で得た試験結果である．また，図の上部

に各供試材料を作製する際に添加された焼結助剤を示す．これによると，

本研究で得られた応力指数は他の研究者により得られたそれに比較して

かなり大きい．この原因の一つとして，本試験が他の研究者によるクリ

ー プ試験に比較して高温度・高応力域で実施されたことが挙げられる．

窒化けい素セラミックスの応力指数は低応力域と高応力域で異なる値を

持ち，高応力域における応力指数は低応力域におけるそれより大きいこ

とが指摘されている（23）．
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2－6 結　言

　突起部を有する窒化けい素セラミックス試験片に対して，高温引張ク

リープ試験と有限要素法による定常クリープ解析を実施した．そして，

セラミツクスの正しい定常クリープ構成式および最適な突起部付高温引
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張クリープ試験片の形状および寸法を決定する手法を提案した．得られ

た結果は次のように要約される．

　（1）　2．0≦B≦6．Omm，4．0≦L≦6．Omm，0．5≦R≦2．Ommおよび0．2

≦t≦Bmmの寸法範囲の突起部付試験片の高温引張クリープ試験と，そ

の試験より得た定常クリープ則を用いた有限要素法による定常クリープ

解析を通じて，突起部の影響を除いた定常クリープ構成式を決定できる．

　（2）　（1）の寸法範囲と1．Oxlr18≦K≦1．0×10－13，3．0≦η≦6．0，20

≦σ≦100MPaの範囲の定常クリープ構成式に対して突起部付け根に生

じる応力・ひずみ集中の効果の補正を必要としない最適形状高温引張ク

リープ試験片を決定できる．

　（3）（2）の手法を用い，B＝3．0，　L＝5．0，　R＝1．0，　t＝3．OmmおよびB＝6．0，

L＝5，0，R＝2．0，　tニ3．Ommの諸寸法を有する突起部付試験片は常圧焼結

窒化けい素セラミックスの最適形状高温引張クリープ試験片であること

を示した．

　（4）　引張クリープ試験を実施した結果得られる応力べき乗則と窒化

けい素セラミックスの正しい定常クリープ構成式との差を±1．0％の誤

差内に収めるために要求される試験片の寸法の許容誤差範囲は2．76≦B

≦3．47mm，4．0≦L≦6．Omm，0．86≦R≦1．08mm，0．2≦t≦Bmmおよび

5．34≦B≦6。Omm，4．0≦L≦6．Omm，1．82≦R≦2．Omm，0．2≦t≦Bmm

であることを示した．
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第3章 常圧焼結窒化けい素セラミツクスの
　　高温動クリープ試験

3－1 緒　言

　第1章において，高温構造用材料として期待されている窒化けい素

セラミックスの高温クリープ特性の解明は実用上極めて重要であり，こ

れまでにもこれに関する様々な研究が行われていることを紹介した．と

ころで，実際の構造物においては静的な荷重のみが加わることは稀であ

り，これは平均応力と同時に繰返し応力を受けるのが普通である．この

ような問題は完全両振応力を受ける疲労強度と，静応力のみを受けるク

リープ強度の中間領域を取り扱うもので，高温強度に関する重要な研究

課題の一つである．それにも拘わらず，セラミックスのこれに関する研

究は国の内外においてほとんどなされていない（34）～（38）．これは，主と

して1000℃を超える高温雰囲気中で試験片の変形挙動を精度良く検出

することが極めて困難であることに起因している．

　そこで本章では，前章で提案した手法により設計した突起部付試験片

を用い，1300℃の高温下で常圧焼結窒化けい素セラミックスの引張動

クリープ試験を実施した．そして試験中，レーザ変位計測装置を利用し

た変位計測システム（19）・（41）を用いて，試験片に生じる動クリープ変位の

計測を行った．また，得られた動クリープ試験結果と先に得た静クリー

プ試験結果σ9）を比較することにより，窒化けい素セラミックスの動ク

リープ特性に検討を加えた．さらに，突起部付試験片の有限要素法によ

る動クリープ解析を実施することにより，1300℃における常圧焼結窒

化けい素セラミックスの定常動クリープ変形過程に検討を加えた．

3－2　供試材料および試験方法

3－2－1　供試材料および試験片
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　供試材料は常圧焼結窒化けい素セラミックスである．これはY系α一

サイアロン粉末および窒化けい素粉末をそれぞれ40wt．％および

60wt．％の割合で湿式ボールミルにより混合した原料粉末を一軸加圧成

形後ラバープレスし，この成形体を高周波誘導加熱炉を用いてN2ガス

雰囲気中，1750℃下で4時間保持することにより焼結したものである．

　本研究で使用した試験片の形状および寸法は前章で引張クリープ試験

に用いたものと同様である．前章において，1．0×10一ユ8≦K≦1，0×10－

13 ，3．0≦η≦6．0，20≦σ≦100MPaの範囲の定常クリープ構成式に対し

てこの試験片を使用し，突起部付け根で生じる応力・ひずみ集中の影響

を補正することなしに定常クリープ構成式を決定できることを示した．

3－2－2　試験装置

　動クリープ試験には著者らの研究室で開発したセラミックス用高温引

張試験装置（19）・（41）を使用した．図3・1（a）～（c）に本研究室で使用した試験

装置の外観，炉内における負荷用治具の装着状況および試験片の取り付

け状態を示す．使用した炉はカンタルスーパ33を発熱体とする円筒二

分割型高温電気炉［中外エンジニアリング（株）製，炉内最高温度1500℃1

である．これを閉ループ型電気油圧式材料試験機［島津（株）製，サー

ボパルサEHF．EA10型，容量±98kN］に装着した．炉の昇温速度およ

び試験温度を制御するためにはデジタル温度プログラム制御器［真空理

工（株）製，HPC－7000］を用いた．

　動クリープ試験に使用した試験片の治具への取り付け状態を示す概略

図を図3・2に示す．このうち，炭化けい素セラミックス製の試験片装着

用治具を図3．3に示す．これらは図3・4に示すNi基超耐熱合金製ロッ

ドを介して，試験機のロードセルおよびアクチュエータへ取り付けられ

た．試験片装着治具とロッドは，炭化けい素セラミックス製のピンによ

り連結されている．

　加熱炉は上下方向が外気に開放されているので，炉内の内壁と治具の

間にセラミックスファイバを充填し，対流による放熱を少なくした．そ
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（a）General　view
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（b）Alignment　ofjig　in　dynamic　creep　test　　　（c）Setup　of　dynamic　creep　speclmen

　　　　　　　　　　　　　Figure　3－1　Tensile　dynamic　creep　test　system
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dynamic　creep

の結果，炉内の温度分布は，荷重軸方向には，中心から上下2．Ocmの

領域で設定温度の±1％以内，また，荷重軸に垂直方向には半径1．5cm

の領域で設定温度の±1％以内に収まることを確認した．温度の検出に

は，太さ0．5mmの白金一ロジウム熱電対PR13を使用した．なお，熱

がロードセルおよびアクチュエータに悪影響を与えぬように，上部およ

び下部治具には冷却水を通し，さらにウォータージャケットを装着した．

加えて，ロードセルと加熱炉の間に遮断板を設けた．
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3－2－3試験方法

ぐ3－2－3－7　試験手履〉

　高温下における引張動クリープ試験においては，試験片に曲げひずみ

を発生させることなく正確な単軸引張荷重を加えることが重要である．

そこで，動クリープ試験に先立ち，全ての試験片に対して，試験片平行

部の表裏および両側面の計4ヶ所にひずみゲージを貼付することによ

り，室温において試験片に生じる曲げひずみの成分の大きさを調べた．

この時，ひずみゲージからの出力はSTRAIN　AMPLIFIER（DPM・310A）

を通して，また荷重は試験機付属のロードセルにより検出し，X・Yレコ

ー ダに同時記録した．

　なお，曲げひずみ成分Bは，次式により評価した（JISR1606）．

B＝1ε…一ε・・1。100（％）

　　2・ε¢。ε

（3－1）

ここで，ε血、、は試験片平行部に貼り付けた4枚のひずみゲージから得ら

れたひずみのうちの最大ひずみ，εm血はそのうちの最小ひずみ，および

ε。．，は平均引張ひずみであり，ε。．，＝（εi＋ε2＋ε3＋ε4）／4で与えられる．試験片

の取り付け位置を調整することより，Bが3％以内になるように軸合わ

せを行った．その後，空気中にて約10MPaの予荷重を保ちながら150℃

／hrで昇温した．設定試験温度に達した後，その温度で30分間保持し，

それから試験荷重を加えて動クリープ試験を開始した．

ぐ3－2－3－2　レーザ変位計測装置による変位の計測〉

　高温下での動クリープ試験中，時間の経過に伴って生じる試験片の微

小変位を測定するため，レーザ変位測定装置［アンリツ（株）製，M552ADH

型，He－Neガスレー．ザ，定格出力1mW］を用いた，このレーザ変位

計の有効性は高温下における曲げ試験および曲げクリープ試験時のたわ

みの計測結果（42）・（43），引張試験および引張クリープ試験時の微小引張変

位の計測結果（41）・（44）において実証されている．さらに，炉内の熱ゆらぎ，
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および炉内に充填したセラミックスファイバ等の浮遊に起因するノイズ

を除去するために，レーザ変位計測装置とX・Yレコーダとの間にフィ

ルタ［エヌエフ回路設計プロツク（株）製，E・3201］を装着した．図3－5

に突起部付試験片とレーザ変位計測装置とを用いたクリープ変位測定の

概略図を示す．これは，レーザ光線を突起部の中央付近で走査させるこ

とにより上部および下部突起部間の電位差を検出し，これを変位に換算

するものである．

ぐ3－2－3－3　動クリープ、試験〉

　図2．18に示される突起部付試験片を用いて，1300℃下，荷重制御下

で動クリープ試験を実施した．このとき，応力波形として三角波を採用

した．最大応力および応力速度はそれぞれ，σmax＝70MPa，およびδ＝0．1，

0．5，20MPa／secである．また，応力比は，　R＝0．371，0．429，0．571お

よび0．714とした．なお，応力速度6は，
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6＝4アσ、 （3－2）

で与えられる．ただし，ノは繰返し周波数，σ。は応力振幅である．

3－3　実験結果

3－3－1　測定結果

　試験温度1300℃の下，三角応力波を用いて動クリープ試験を実施し，

レーザ変位計測装置により試験片突起部間に生じる軸方向動クリープ変

位の計測を行った．図3・6にロードセルからの応力波形およびこれに対

応して測定された試験片突起部間距離の変化のX・Yレコーダへの出力

例を示す．なお，このときの試験条件は平均応力σ加＝55MPa，応力振幅

σ、＝15MPa，応力速度δ＝0．1MPa／secである・また・図3－7（a）および（b）

にそれぞれ，［σ〆MPa），σ、（MPa），6（MPa／sec）］＝（48，22，0．1）および

（60，10，0．5）の試験条件下で得られた試験片突起部問変位δと時間ごおよ

b
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芒
Φ
∈

8
亘
房

5

　　　　　　丁

（a）ApPlied　stress　pattern

σmax＝70MPa

T・＝1300°C

δ＝0．1MPa／sec

Time，t

Figure　306 Imposed　triangular　stress　wave　and　measured　displacement

during　dynamic　creep　test　at　T＝1300℃
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び繰返し数Nとの関係を示す．図より，動クリープ試験中，かなりばら

っきは認められるが，レーザ変位計測装置を用いて高温下で試験片に生

じる動クリープ変位を約200時間にわたり安定して測定できることが

わかる．

3－3－2　動クリープ曲線

　試験温度1300℃の下，応力速度0，1，0．5および20MPa／secの三角

応力波を負荷することにより得られた動クリープ曲線を図3・8（a）～（c）

に示す．図3・8（c）中，σ加＝55MPa，σ。＝15MPa，6＝20MPa／secの条件下

で得られた動クリープ曲線の一部に，繰返し変位波が欠落している領域

が存在する．これは，変位測定中，X－Yレコーダのペンあるいは記録紙

を交換する際に生じたもので，試験の中断によるものではない．なお，

軸方向動クリープひずみε、は，図3－7に示されるレーザ変位計測装置に
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より測定された試験片突起部間の変位を動クリープ試験開始前の突起部

間の距離で除すことにより算出される全ひずみから時刻0において平

均応力を負荷した直後に生じた初期弾・塑性ひずみを差し引くことによ

り得た．このため，図3－8で示した軸方向動クリープひずみには，

σ一 傷に相応する弾・塑性ひずみが含まれている．ただし，σ＝傷＋σ。で

ある．

　6＝O．1，0．5および2．OMPa／secの下で測定した動クリープ曲線から

試験時間の経過に伴うクリープひずみ速度の変化を求めた結果を図3・

9（a）～（c）に示す．これらの図より，［σ話MPa），σ、（MPa），6（MPa／sec）】

＝ （50，20，0．1），（55，15，0．1），（55，15，0．5），（60，10，0．5），（60，10，20）および

（55，15，20）の試験条件下で得た動クリープ曲線は，遷移クリープ状態を

経た後，定常クリープ状態に達していることがわかる．このような，定

常クリープ状態への移行はσ。が大きくσ。が小さい試験条件下において
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生じ易い傾向にあった．一方，σ屠が小さくσ。が大きい試験条件下では

動クリープ変形が等クリープひずみ速度で進行する傾向にあった．

　動クリープ曲線の一部に軸方向クリープひずみ幅△ε、が急激に増大し

ている部分が認められる．これは，電気ノイズ，加熱された空気の対流

による揺らぎおよび炉内に充填したセラミックスファイバ，炉外の塵，

ほこり等によるレーザ光線の通過経路の乱れ等に起因すると思われる．

　なお，試験片は［σ〆MPa），σ。（MPa），6（MPa／sec）1＝（50，20，0．1）の条件

下では突起部付け根から離れた試験片平行部で，また，その他の試験条

件の下では突起部付け根で破断したことを付記しておく．

3－3－3　繰返し変形過程中の軸方向ひずみ幅の変化

　図3・10（a）～（c）にそれぞれ，δ＝0．1，0．5および20MPa／secの下で得

られた繰返し変形過程中の軸方向ひずみ幅の変化を示す．図より，何れ
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の試験条件下においても，軸方向ひずみ幅は繰返し数の増加に伴い連続

的に減少し，繰返し変形抵抗が増大していることがわかる．そしてこの

ような軸方向ひずみ幅の減少は大きい応力振幅下において顕著な傾向に

ある．

3－3－4　静クリープ試験結果との比較

ぐ3－3－4－7　等価応力の定義〉

　平ら（45）によって提唱された等価応力を用い，静クリープ試験結果に

基づいて動クリープ変形を推定することを試みた．等価応力は次のよう

に導かれる．

　まず，静クリープひずみε、を次に示す応力べき乗則により表現する・

　　ε。＝Kσ月〆　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（3－3）

　ここで，応力が時間とともに変動する試験条件下のクリープ則として，

ひずみ硬化則（4°）を導入すると，式（3・3）は，

　　　　ユ　ハ　の　ユ
　　3ご＝〃2K配σ配ε、配　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（3－4）

となる．式（3－4）を積分することにより，動クリープひずみε，は次式に

より与えられる．

ら＝K

一 方，平均応力σ尻，応力振幅σ。，角周波数のの三角応力波σは次式で与

えられる．

これを，式（3・5）に代入することにより次の動クリープ構成式を導くこ

とができる．

50



ら＝

繰返し数をNとすれば，の＝2πNであるので式（3・7）は，

ら＝

となる．今，

（3－7）

（3・8）

・＝
遜摯）糾⑫幽（碗） （3－9）

とおくと

　　ε　＝Kσ㍗加1配
　　c　　　　　　〃二

に変形される．

　ここで，次式で表現される等価応力を考える．

σ＝σ1％
α安　　　栩

（3－10）

（3－11）

ただし，〃2およびπは静クリープ試験結果より求められた式（3・3）中の係

数である．このとき，式（3・10）は，

　　ε　＝Kσ　ηβ　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（3・12）

　　　　¢9　　ご

となる．これは静クリープ変形状態を表現する式（3・3）と同形である．

式（3・11）を用いることにより，ある与えられた試験時間中に定常動クリ

ー プひずみ速度と等しい定常クリープひずみ速度を生じさせる静クリー

プ応力として定義される等価応力％．、，および動クリープひずみと等し

い静クリープひずみを生じさせる静クリープ応力として定義される等価
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応力σ解が求められる・また・このσ昭と静クリープ試験結果より得ら

れる係数K，脚およびηを式（3・12）に代入することにより任意の負荷条

件下の動クリープひずみを算定できる．なお，式（3・12）中に含まれる材

料定数K，脱およびηは，先に本研究室で1300℃の下で実施した結果得

た静クリープ試験結果（19）より遷移クリープ領域および定常クリープ

領域に対して次のように決定された．

　遷移クリープ領域において，軸方向公称応力σおよび時間∫の下で実

験より得られた軸方向静クリープひずみε、（σ，の勘とこれに対応する軸方

向静クリープひずみの計算値との差の絶対値

　　／△ら）＿HK♂〆一ψ・∫）勘i　　　　　　　　　（3・・3）

を考える．そして，係数K，切およびηを変化させ繰返し計算を実施す

ることにより陶加．即1がすべての静クリープ試験結果に対して最小とな

るような係数K，海およびηを決定する．これらを遷移クリープに対す

るK，規およびηとした．一方，定常クリープ領域に対しては，脚＝1，00

とし，Zo86、励。　v＆Zo8σ線図の勾配および軸方向クリープひずみ速度軸切

片からηおよび10gKを得た．このようにして決定された係数はそれぞれ，

遷移クリープ領域に対して，1（＝1．36×10－9，膨＝0．451，η＝2．30，また，

定常クリープ領域においては，K＝1．37×10－15，〃F1．00，η＝4．09であ

った．

ぐ3－3－4－2　軸方向定常クリープひずみ速度一等価応力闘係〉

　図3．11に，静クリープ試験より得た軸方向定常クリープひずみ速度

3＿一軸方向公称応力σ関係を○印で示した・なお・図中・実線は静ク

IJ一プ試験より得た8、卿一σ関係を最小二乗法を用いて直線近似した結果

（19）である．これは次式で与えられる．

　　∂伽、月二工37×10－15σ409　［sec4］　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（3－14）

これより，先述したように，定常クリープ領域において静クリープ試験

結果より算出されるη伽は4．09となる．そこで，ある軸方向定常動ク
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　　　　　streSS

リープひずみ速度と等しい軸方向定常静クリープひずみ速度を生じさせ

る静クリープ応力として定義される軸方向定常動クリープひずみ速度に

対する等価応力％、は式（3・11）にη伽＝4・09を代入することにより求めら

れる．

　図3・8（a）～（c）に示した動クリープ曲線の定常クリープ領域を最小二

乗法を用いて直線近似することによりその傾きを求め，これを軸方向定

常動クリープひずみ速度6、諭とした．軸方向定常動クリープひずみ速度

と等価応力の関係を両対数紙上にプロットした結果を図3－11中，■，

▲および●印で示す．なお，軸方向定常動クリープひずみ速度は図3・8（a）

～ （c）に示した動クリープ曲線の変位幅の中央付近，すなわち・σ＝σ用に

おける動クリープ曲線に関する軸方向定常動クリープひずみ速度である。

図3．11によると，動クリープ曲線より得た軸方向定常動クリープひずみ

速度3＿と式（3－11）を通じて算出した％、との関係は軸方向定常静クリー
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プひずみ速度と静応力との関係とよく一致している．これは，動クリー

プ変形が静クリープ変形と同様な機構で生じていることを示唆している．

また，これは3－3・3節で示した1300℃における動クリープ試験中に生

じる繰返し変形抵抗の増大が軸方向定常動クリープひずみ速度に及ぼす

影響は大きくないことを示唆する．

ぐ3－3－4－3　動クリープ破断寿命の評価〉

　クリープ破断寿命に対しても軸方向定常クリープひずみ速度におけ

ると同様な比較を実施するため，新たにクリープ破断寿命に対する等価

応力の算定を試みる．クリープ破断寿命はほぼ遷移クリープ領域で費や

された時間と定常クリープ領域で費やされた時間の和で与えられる．と

ころで，先述したようにη伽は遷移クリープおよび定常クリープ領域で

異なる値を有している．このため，クリープ破断寿命に対する等俵応力

を決定するためには動クリープ試験中，遷移クリープ領域が占める時間

と定常クリープ領域が占める時間の割合およびそれぞれのクリープ段階

に対応する異なる二種類のη伽が必要である．しかしながら，動クリー

プ試験中，遷移クリープ領域が占める時間と定常クリープ領域が占める

時間の割合を静クリープ試験結果のみを用いて予測することは困難であ

る．ところで一般に，ある試験条件の下で応力と静クリープ破断寿命と

の間には近似的に両対数紙上で直線関係が成立することが知られている

（32）．これを利用すると，遷移クリープ領域と定常クリープ領域を区別

することなしにクリープ破断寿命に対する等価応力を算出できる可能性

がある．

　式（3・3）において，∫訂ノとおき・また・このときε、＝εσとなるとすると

これは次のように変形できる．

1・9∫∫＝一丑1・9σ＋1（1・9εげ一1・9幻

　　　ηz　　　　〃2

（3－15）

ただし，εげはクリープ破断時の軸方向クリープひずみである・式（3・15）

は，lo9∫∫と109σの間に直線関係が成立するような試験条件の下では・そ
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の勾配はη伽であることを示している．

　静クリープ試験より得たσ一∫∫関係（○印）を両対数紙上にプロットし

た結果を図3・12に示した・図よりlo9σ一lo9∫∫関係は直線で近似でき・実

線で表現できることがわかる．なお，実線は○印を最小二乗法を用いて

直線近似した結果（19）を示している．この直線は次式で与えられる．

　　存＝工74×1015σ一737　［1乞7】　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（3－16）

この式より〃〃2＝737を求め，これを式（3・11）に代入することにより動クリ

ー プ破断寿命に対する等価応力σ賜2を算出した．動クリープ試験より得

たZO8％2－ZO8∫ノ関係を109σ一109∫∫関係に加えて■・▲および●印でプロッ

トした．これによるとZO8％2－108∫ノ関係は実線付近に散在し，ほぼ

10gσ一10g∫ノ関係と同じ直線で表現されることがわかる．

　図3・13に，試験より得た軸方向定常動クリープひずみ速度8＿とク

リープ破断寿命∫∫との関係を，■，▲および●印で示した・図中・○印

は静クリープ試験結果より得た6、伽一∫ノ関係を，また，実線はこれを最小

二乗法を用いて直線近似した結果（19）を示している．実線は次式で表現
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Figure　3・12　Creep　life　time　to　failure　plotted　against　equivalent　stress
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Figure　3．13 Creep　life　time　to　failure　plotted　against　axial　minimum　creep

strain　rate

される．

　　∫，＝644・10－126伽一L76囲　　　　　　　　　　　　（3・17）

図3．13は，動クリープ試験結果は静クリープ試験結果とほぼ一致する

ことを示している．

　図3．11および図3・13には図3・8中，遷移クリープから定常クリープ

状態に移行した動クリープ曲線に関するデータのみがプロットされてい

る．加えてこれらおよび図3－12には繰返し変位が精度良く計測できず，

図3．8に示さなかった動クリープ曲線に関するデータも含まれている．

図3．8と図3．11～3・13のデータの数が必ずしも一致しないのはこのよ

うな理由によることを付記しておく．
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3－4 動クリープ解析

3－4－1　解析方法

　図2．16に示した突起部付試験片に対して非弾性応カーひずみ解析を

実施した．解析は静クリープ有限要素法プログラムを動クリープ解析プ

ログラムへ拡張することにより実施した．この説明図を図3・14に示し

た．また，図3・15に本解析のフローチャートを示す．

　解析では先ず，2・3－1節で述べた弾・塑性有限要素解析（41）により平均

応力σ鷹に対する各要素の弾・塑性応カーひずみ応答を求める．その後，

動クリープ解析を次のように実施する．まず，図3－14中，太実線で示

す動クリープの応力波形を，微小時間らごとに応力伍が変化する静クリ

ー プ過程の集合体として表現する．次に試験片中央部の軸方向応力がσ、

の場合に対する各要素の弾・塑性応カーひずみ応答を求める．そして，

式（3・12）を用いて，各要素について微小時間∫＝△∫、に対するクリープひ

b
総

2
あ

　σn

σ3
σ2
σ1

0

　　Dynamic　creep

－
Static　creep

Time　t

Figure　3・14　川ustration　on　transformation　of　dynamic　creep　Process　to

　　　　　successive　static　creep　ones
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Figure　3・15　Flow　chart　for　calculatlon　of　dynamic　creep　deformation

ずみ増分｛△ε、｝を計算する・なお・式（3・12）中に含まれる材料定数K・〃2

およびηとしては遷移クリープ領域および定常クリープ領域に対してそ

れぞれ，先に導いた値を用いた．

　ところで，図3・14に示す応力波形モデルに従い，式（3・3）を構成式と

して動クリープ解析を実施すると，階段状の応力変動点で動クリープひ

ずみに不連続点が生じる．式（3・3）を変形した式（3・12）を動クリープ構成

式として採用した理由はこのような解析上の不都合を解消するためであ
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る．

　次に，｛△ε、｝より各節点に生じる見かけの荷重増分を求め，これによ

り平衡方程式を組み立てる．これを解くことにより，各節点および要素

の変位増分，ひずみ増分および応力増分を求める．さらに，これらの結

果を用いてvon　Mises型の応カーひずみ関係に基づき各要素の相当応

力および相当クリープひずみ速度を算出する．そして，解析時間が∫、を

超えたときσ、をσ、＋、に変化させ，上述した手順により再び弾・塑性解析

およびクリープ解析を実施する．以上の操作を繰返し行い，計算時間∫

がクリープ破断寿命’∫を超えたとき計算を終了した・なお，本解析プロ

グラムにおいては，クリープひずみ成分に対してはひずみ硬化則が採用

されているが，弾・塑性ひずみ成分に対してはひずみ硬化則が含まれて

いないため，図3・10（a）～（c）に示したような繰返し変形抵抗の増加をう

まく表現することはできない．

3－4－2　定常動クリープひずみ速度の評価

　図3・16は，実験より得られた♂＿一％、関係と有限要素解析より得ら

れたそれとを比較した結果を示している．図中，●，▲および口印は動

クリープ試験により得られた8、㎜一σ興ユ関係を，また○，△およびロ印は

動クリープ解析により算出されたε、脚一σ姻関係を示している・さらに同

図中，定常クリープ領域に対する有限要素解析に用いた静クリープ構成

式（3－14）を実線で示す．まず，動クリープ解析により，応力サイクル中，

平均応力値（図3．14中，A点）におけるクリープ変位計測点に位置す

る要素の節点間の軸方向変位を算出する．この変位から同じ節点間にお

ける，平均応力を負荷した直後に生じる軸方向変位に関する計算値を差

し引くことによりこの節点間の軸方向クリープ変位を得る．軸方向クリ

ー プひずみはこの軸方向クリープ変位を解析前の試験片突起部間距離で

除すことにより算出する．異なったクリープ時間に対してこのような軸

方向クリープひずみを算出し動クリープ曲線を求める．この動クリープ

曲線の定常クリープ領域を最小二乗法を用いて直線近似することにより
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その傾きを求め，これを解析により得られる突起部間の軸方向定常動ク

リープひずみ速度3、加とした．

　図3．16によると，解析結果と定常クリープ領域における動クリープ

構成式とはほぼ一致している．このことは，図2・16に示した試験片を

用いた静クリープ試験結果により常圧焼結窒化けい素セラミックスの軸

方向定常動クリープひずみ速度を大略推定できることを示している．

3－5 結　言

　突起部付試験片を用い，1300℃の試験温度下で常圧焼結窒化けい素

セラミツクスの動クリープ試験を実施し，試験中，レーザ変位計測装置

を用い試験片に生じる軸方向動クリープ変位を測定した．また，動クリ

ー プ試験結果と静クリープ試験結果の間の関係に検討を加えるとともに，
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非弾性有限要素法解析を実施することにより突起部付試験片の定常動ク

リープ変形過程に検討を加えた．得られた主な結果は次のように要約さ

れる．

　（1）　レーザ変位計測装置を用いて高温下で試験片に生じる軸方向動

クリープ変位を約200時間にわたり安定して測定できることがわかっ
た．

　（2）　時間の経過に伴う動クリープ試験中の軸方向ひずみ幅の変化を

調べた結果，常圧焼結窒化けい素セラミックスは1300℃下で繰返し変

形抵抗が増大することがわかった．このような繰返し変形抵抗の増大は

応力振幅が大きくなるほど顕著であった．

　（3）　ある与えられた試験時間中に軸方向定常動クリープひずみ速度

と等しい軸方向定常クリープひずみ速度を生じさせる静クリープ応力と

して定義される等価応力σ切，および軸方向動クリープひずみと等しい

軸方向静クリープひずみを生じさせる静クリープ応力として定義される

等価応力σ昭を導入し，これらを用いて動クリープ試験結果と静クリー

プ試験結果の間の関係に検討を加えた．その結果，両者のクリープ試験

結果は，ZO83＿V＆ZO8％、・108∫／V＆108％2およびZO8∫∫V＆ZO86伽線図上でそ

れぞれ共通の1本の直線でほぼ表現できることがわかった．これより，

動クリープ変形が静クリープ変形と同様な機構で生じることが示唆され

た．

　（4）　静クリープに対する有限要素プログラムを援用して動クリープ

有限要素法プログラムを作成し，突起部付試験片の定常動クリープ変形

挙動の解析を試みた．そして，本研究で示した突起部付試験片を用いて

得た静クリープ構成式に基づき軸方向定常動クリープひずみ速度を推定

できることを示した．
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第4章　常圧焼結窒化けい素セラミックスの高温
動クリープ変形過程中に生じる微視的構造変化

4－1 緒　言

　窒化けい素は難焼結性物質であるため，緻密化を促進するために

A1203，　Y203およびMgO等の酸化物焼結助剤が添加される．これらは

焼結時に液相を生成し，窒化けい素の緻密化および粒成長を促進すると

ともに，焼結後は焼結体中に残留し，結晶粒界に結晶あるいはアモルフ

ァスの粒界相を形成することが知られている（46）．ところで，高温下で

はこの粒界ガラス相に軟化現象が生じるため，窒化けい素のクリープ変

形・破壊挙動は，これに伴う粒界ガラス相の粘性流動，キャビティーの

生成，高温SCG等に支配される（17）・（18）・（47）～（5°）．第3章において報告

した1300℃下の動クリープ試験中に生じるこの材料の繰返し変形抵抗

の変化も，また，この粒界ガラス層の特性が大きく関わっていることが

予想される．このため，この材料の高温クリープ特性を解明するために

は，この材料の微視的構造を把握することが必要不可欠である．

　そこで，本章では前章で実施した動クリープ試験後の試験片に対し，

エネルギー分散型X線分光装置（Energy　Dispersive　X・ray

Spectrometer，　EDS）によるX線分析を実施し，試験片の構成元素を

調べた．さらに，走査型電子顕微鏡（Scanning　Electron　Microscope，

SEM）を用いて動クリープ試験前後の試験片における微視的構造の観

察を実施し，これらが動クリープ特性に及ぼす影響について検討を行っ

た．

4－2　試験片の構成元素の分析

　動クリープ試験前後の試験片に対してEDSによるX線分析を実施し，

試験片の構成元素を調べた．X線分析は図4・1に示すような試験片表面

に接した荷重軸と垂直な面の一部分に対して行った．表4・1に示した試
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Figure　401 Sample　preparation　for　X－ray　analysis　by　means　of　energy

dispersive　X－ray　spectrometer

Table　4唇1 Test　conditions　under　which　samples　used　for　X－ray　analysis

were　creep　tested

Test　conditions

Sample
　　No

Temperature
　　　［℃】

Mean　stress
σ配［MPa1

　Stress
amplitude
σ、［MPa】

Stress　rate
　　　　σ

［MPa／sec】

Fracture
　time
∫∫［hr1

1 Non－tested
2 1300 55 15 0．5 43．6

3 1300 50 20 0．1 201．1

験条件下で動クリープ試験を実施した試験片に対してX線分析を行っ

た．以下に観察結果について述べる．

　図4．2および図4．3に各試験条件下で動クリープ試験を行った試験片

から作製した試料のX線分析結果を示す．図中，（a）は分析面のSEM
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観察結果を，（b）～（f）はそれぞれSi（Silicon），N（Nitrogen），0（Oxygen），

Y（Yttrium）およびA1（Aluminum）の占める重量割合を相対的に示

したものである．（b）～（f）における画像の明暗はそれぞれの元素が占め

る割合の大小に対応している．なお，（a）中の番号は後の図（図4－4～4－

6）の説明に使用するために付したものであるため，ここではこれらに

関する説明を省略する．これによると，動クリープ試験後の試験片には，

試験片内部に比較して試験表面近傍において0が多く存在するため，

この領域におけるSiおよびNの占める割合は減少している。また，こ

の部分にY－richの領域が存在することが認められる．窒化けい素は

高温保持により，sio2およびY2si207から構成される酸化層が形成さ

れることが知られている（51）～（53）．このため，動クリープ試験を実施し

た試験片の表面近傍に生じる0－richおよびY－richの領域の存在は，

1300℃における動クリープ試験中，この部分に酸化層が形成されたこ

とを意味する．一方，A1の分布には領域による差異は認められなかっ

た．以上についてさらに詳細な検討を行った．

　図4－4～4－6に試験を行っていない試験片および試験温度1300℃の下

で動クリープ試験を実施した試験片に対して測定したEDSによる元素

分析結果を示す．図中，（a）は分析面のSEM観察結果を，（b）は（a）に示

した①～⑧の近傍の15×3岬の微小領域においてそれぞれの構成元素が

占める重量割合をX線スペクトルとして表示したものである．また，

表4－2～4－4にそれぞれの領域で測定した構成元素の重量％を示す．な

お，図4・5（a）および図4－6（a）に示した分析面はそれぞれ，図4－2（a）お

よび図4－3（a）に示したそれと同じである．図4－5および表4－3によると，

試料No．2中の領域③および領域④における構成元素の重量％は試験を

行っていない試験片（試料No．1中の領域①および②）のそれと大きく

異なっている．一方，領域⑤における構成元素の重量％は試験を行って

いない試験片のそれとほぼ等しい．これより，試料No．2の試験片に対

して形成された酸化層は試験片．表面から約20μ濯以内の領域であること

がわかる．さらに，試料No．2において，試験片表面から同程度の深さ

にある領域③および領域④における構成元素の重量％の間に差異が生
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Table　402 Weight　percent　of　constitutive　elements　in

regions①and②in　Fig．4－4（a）

Weight　percent
　　（wt．％）

① ②

Si 56．36 59．44
N 29．83 30．39

O 2．56 1．84

Y 3．56 3．53

Al 4．69 4．80

Table　4．3 Weight　percent　of　constitutive　elements　in

regions③④and⑤in　Fig．4－5（a｝

Weight percent　（wt％）
③ ④ ⑤

Si 44．05 50．87 59．50
N 4．87 15．94 30．12

0 38．62 22．38 2．06

Y 7．36 5．05 3．53

Al 5．11 5．76 4．78

Table　4昌4 Weight　percent　of　constitutive　elements　in

regions⑥，⑦and⑧in　Fig．4－6（a｝

Weight percent （wt．％）

⑥ ⑦ ⑧

Si 41．15 60．91 60．70

N 5．51 28．67 30．33

O 33．27 4．35 2．37

Y 15．75 1．92 2．10

Al 4．32 4．16 4．50
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じていることが確認される．これは1300℃における動クリープ試験中，

形成される酸化層が均一でないことを意味する．また，図4－6および表

4－4より，試料No．3の試験片に対しても試料No．2の試験片におけると

同様に試験片表面近傍に酸化層が形成されていることがわかる．

　ところで，試料No．3の試験片においては試験片表面近傍にY－rich層

が形成されるため，試験片の内部におけるYは動クリープ試験前の試

験片におけるそれより少なくなっている．Yは本供試材料において結晶

粒界相成分を構成していると考えられる．したがって，これは1300℃

における動クリープ試験に伴い，試験片表面近傍と内部において結晶粒

界相の組成が変化することを意味する．また，これは試験片内部におい

て結晶粒内の容積に対して結晶粒界相の容積の占める割合が減少するこ

とを示唆している．

4－3　走査型電子顕微鏡による微視組織の観察

4－3－1　観察手順

　SEMを用いて，試験を行っていない試験片および試験温度1300℃の

下で動クリープ試験を実施した試験片における結晶粒径の測定を実施し

た。以下に走査型電子顕微鏡用試料の作製手順を述べる．また，その説

明図を図4・7に示す．

［作製手順］

（a）　試験片から観察領域を切断する．

（b）　480～520℃に熱した水酸化ナトリウム中に（a）の試料を30～60秒

程度浸す．

（c）　水に浸したまま10～20秒間，超音波洗浄器で加振する．

（d）　アセトンに浸したまま60～120秒間，超音波洗浄器で加振する．

（b）～（d）の作業を繰返し行うことによってアセトン中にSi3N4粒子が一

粒つつ摘出される．
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NaOH
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（c）

／

CH3COOH3＋Si3N4

CH3COCH3

（e）

（d）

Sputter　Coating

（f）

　　　　　　　　　SEM　Observation

　　Figure　4・7　Preparation　of　sample　for　scanning　electron　microscope

　　　　　　　observations

（e）　結晶粒を含んだアセトンをSEM試料台に滴下する・

（f）　Si3N4粒子に金属被覆処理を施し，試料表面に導電性を付与する・

　このようにして作製された試料に対してSEM観察を実施した．表4－

　　　　　　　　　　　　　　　　72



Table　4－5 Test　conditions　under　which　samples　used　for　scanning　electron

microscope　observations　were　creep－tested

Test　conditions

Sample
　　No

Temperature
　　　　［℃】

Mean　stress
σ胤［MPa］

　Stress
amplitude
σ、［MPa］

Stress　rate
　　　　σ

【MPa／sec］

Fracture

　time
∫∫［hrI

4 Non－tested
5 1300 60 10 0．1 85
6 1300 48 22 0．1 175

5にSEM観察用試験片に対して実施した動クリープ試験の条件を示す．

4－3－2　観察結果

　試験を行っていない試験片および試験温度1300℃の下で動クリープ

試験を実施した試験片からSi3N4粒子を取出し，これらのSEM観察を

行うことによりこの粒の長径および短径寸法を測定した．一例として，

図4－8に試験を行っていない試験片から得たSi3N4粒子のSEM観察結

果を，本研究で採用した結晶粒寸法の表示法とともに示す．

　図4－9および4－10にそれぞれ，各試料に対して測定したSi3N4粒子

Size　in　the　major　axis　：dy

　　　　minor　axis　：dx

Aspect　ratio　　　　　　　　：dxl　dy

　　　　　　　　　吋

Si3N4　grain

Figure　4・8　SEM　observation　of　Si3N4　grain　and　its　dimensions
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の長径4ンおよび短径4。の分布を示す・また・図4－11にそのアスペクト

比4．／4アの分布を示す．図4・9によると，長径の分布は試験条件にほと

んど影響を受けない．一方，図4－10によると，動クリープ試験の増加

に伴い短径は増加する傾向にある．また，図4－11はこれに伴いアスペ

クト比が増加する傾向にあることを示している．これは1300℃におけ

る動クリープ試験中，結晶粒が成長することを示唆している．

　窒化けい素のアスペクト比は結晶粒界相の組成および状態に大きく依

存するという報告がある（54）・（55）．前節で記述したように，本研究におい

て1300℃における動クリープ試験中，結晶粒界相の組成が変化するこ

とが確認されている．これらがこのようなSi3N4結晶粒の成長過程に影

響を及ぼしたものと思われる．

4－4　高温動クリープ特性に及ぼす微視的構造の影響

第3章において，窒化けい素セラミックスは1300℃における動クリ
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一 プ試験中，繰返し変形抵抗が増大することを述べた．この原因は以上

の観察結果に基づいて次のように推察される．

①4－2節および4－3節で述べた現象に伴い，試験片内部において結晶

　粒界相の厚さが減少する．

②①によりSi3N4結晶粒子問の摩擦抵抗が増大することにより材料の

　変形抵抗（繰返し変形抵抗）が増大する．

　なお，この材料の高温強化機構として同様な仮説が他の研究者（56）

によって提案されている．

4－5 結　言

　試験を行っていない試験片および前章で実施した動クリープ試験後の

試験片に対してEDSによるX線分析を実施し，1300℃における動クリ

ー プ試験中に生じる試験片の組成の変化について調べた．さらに，SEM

による観察から，1300℃における動クリープ試験による微視的構造の

変化について調べた．得られた結果は次のように要約される．

　（1）　EDSを用いて，動クリープ試験前後における試験片の構成元素

を調べた．その結果によると，試験時間の増加に伴い，試験片表面近傍

において酸化層が形成されるとともに，この部分にY－richの領域が認

められた．これより，動クリープ試験後の試験片の表面近傍と内部にお

いて結晶粒界相の構成元素が異．なることがわかった．

　（2）　SEMを用いて，動クリープ試験前後における試験片の微視組織

を観察した．その結果，1300℃における動クリープ試験中，Si3N4結晶

粒に横（短軸）方向の成長が生じることが示唆された．

　（3）　窒化けい素セラミックスの高温下における繰返し変形抵抗の増

大は，（1）および（2）の現象に伴い，試験片内部において結晶粒界の厚さ

が減少するため，結晶粒子問の摩擦抵抗が増大し，これによって材料の

変形抵抗が増大することによって生じることが示唆された．
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第5章 結　論

　有限要素法による定常クリープ解析を実施し，窒化けい素セラミックス

の突起部付高温引張クリープ試験片の最適設計手法を提案した．さらに，

提案した手法により設計した突起部付試験片を用い，高温下で常圧焼結窒

化けい素セラミックスの引張動クリープ試験を実施した．また，得られた

動クリープ試験結果と先に得た静クリープ試験結果との比較，有限要素法

による動クリープ解析，走査型電子顕微鏡（SEM）による微視組織の観

察，およびエネルギー分散型X線分光装置（EDS）による試験片の構成

元素の分析を通じて，常圧焼結窒化けい素セラミックスの高温クリープに

関する総合的な評価を試みた．得られた結果を要約して以下に示す．

5－1　突起部付高温引張クリープ試験片の最適設計手法

　突起部を有する窒化けい素セラミックス試験片に対して，高温引張クリ

ー プ試験と有限要素法による定常クリープ解析を通じて，突起部の影響を

除いた定常クリープ構成式を決定する手法を提案した．さらに，この定常

クリープ構成式に対して突起部付け根における応力・ひずみ集中の影響の

補正を必要としない最適形状高温引張クリープ試験片を決定する手法を提

案した．これより，1300°Cにおける常圧焼結窒化けい素セラミックスの

正しい定常クリープ構成式として以下の式を得た．

　　3c＝1．37×10－15σ409　［sec－1］

また，この式に対応する最適形状高温引張クリープ試験片としてB＝3．0，

L＝5．0，R＝1．0，　t＝3．OmmおよびB＝6．0，　L＝5．0，　R＝2．0，　t＝3．Ommの諸寸

法を有する突起部付試験片を得た．

5－2　動クリープ試験結果

5－2－1　動クリープ変位の測定
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　1300℃の試験温度下で常圧焼結窒化けい素セラミックスの動クリープ

試験を，最大応力，応力速度一定の条件下で応力波形として三角波を用い

て実施した。その際，レーザ変位計測装置を用いて試験片に生じる軸方向

微小動クリープ変位の測定を行った．これより，突起部付試験片に生じる

軸方向動クリープ変位を最大約200時間にわたり安定して測定できるこ

とを示した．また，このとき測定した軸方向動クリープ変位から得た動ク

リープ曲線の一部は，遷移クリープ状態を経た後，定常クリープ状態に達

することがわかった．なお，このような定常クリープ状態への移行はσ加

が大きくσ。が小さい試験条件下において生じ易い傾向にあった．

　さらに，これらの動クリープ曲線から繰返し変形過程中の軸方向ひずみ

幅の変化を調べた．これによると，軸方向ひずみ幅は繰返し数の増加に伴

い連続的に減少し，繰返し変形抵抗が増大することがわかった．なお，こ

のような軸方向ひずみ幅の減少は大きい応力振幅下において顕著な傾向に

あった．

5－2－2　静クリープ試験結果との比較

　ある与えられた試験時間中に定常動クリープひずみ速度と等しい定常ク

リープひずみ速度を生じさせる静クリープ応力として定義される等価応力

％1，および動クリープひずみと等しい静クリープひずみを生じさせる静

クリープ応力として定義される等価応力σ姻を導入した．ここで，等価応

力は次式で与えられた．

σ＝σ1％
　　〃

eσ

十・←讐1㍗岬侮）1号

同式中に含まれる係数〃2およびηに静クリープ試験より得た値を代入し，

これを用いて動クリープ試験結果と静クリープ試験結果の比較を行った．

これによると，両者のクリープ試験結果は，1093＿v3．10gσ。gl，
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109∫∫v5・109％2および109’〆v3・1093、加脚線図上で，それぞれ，ほぼ，共通の1

本の直線でほぼ表現でき，動クリープ変形が静クリープ変形と同様な機構

で生じることが示唆された．なお，このとき，それぞれの直線は次式で与

えられた．

　　6。“，“，＝1．37xlO－15σ409　［sec－1］

∫／＝惚・10’5♂37回

’〆＝644・10－12鑑＿－L76［乃・］

5－3　動クリープ解析

　静クリープ有限要素法プログラムを拡張展開することにより動クリープ

解析を実施した．このとき，動クリープ構成式として次式を用いた．

　　ε　＝1（σ　”押
　　c　　　　β9

ただし，1（，切およびηは静クリープ試験結果より算出される係数である．

また，σ。gには前節で記述した式を用いた．

　実験より得た3。“，。一σ刎関係と有限要素解析より得られたそれとを比較し

た結果，両者はほぼ一致することがわかった．これは突起部付試験片を用

いて得た静クリープ構成式に基づき常圧焼結窒化けい素セラミックスの軸

方向定常動クリープひずみ速度を推定できることを示している．

5－4　高温動クリープ変形により生じる微視的構造の変化

5－4－1　EDSによる試験片の構i成元素の分析

　試験を行っていない試験片および試験温度1300℃の下で動クリープ試

験を実施した試験片に対してEDSによるX線分析を実施し，試験片の構

成元素を調べた．その結果によると，1300℃における動クリープ試験中，

試験片表面近傍に酸化層が形成されるとともに，この部分にY（Yttrium）一
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richの領域が認められた．　Yは本供試材料において結晶粒界成分を構成

していると考えられることから，上述した分析結果は1300℃における動

クリープ中，試験片表面近傍と内部において結晶粒界相の組成が変化する

ことを示している．

5－4－2　SEMによる結晶粒径の測定

　SEMを用いて，試験を行っていない試験片および試験温度1300℃の下

で動クリープ試験を実施した試験片における結晶粒径の測定を実施した．

これによると，1300℃における動クリープ試験に伴い，Si3N4結晶粒の短

径が増大する傾向にあることがわかった．これは1300℃における動クリ

ー プ試験中，結晶粒が成長することを示唆している．

5－4－3　微視的構造変化が高温動クリープ特性に及ぼす

　　　　　　影響

　1300℃における動クリープ試験中に生じる，窒化けい素セラミックス

の繰返し変形抵抗の増大の原因として次のことが推察された．

①1300℃における繰返し負荷により結晶粒界相の厚さが減少する．

②①の現象に伴いSi3N4結晶粒子間の摩擦抵抗が増大し，材料の変形抵

　抗（繰返し変形抵抗）が増大する．
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